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に近い高い伸びを示し， 1995年度における圏内出荷量は年間約 10万トンに達している 1 ・ 2 ) 
鉄系粉末は還元法あるいは水アトマイズ法によって大部分が製造されているが，近年アト
マイズ法による粉末の比率が増している.また銅系粉末も焼結機械部品を中心にその出荷
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法 (C 1 P- 押出し法と呼称)が適している.この方法は ANVAL 社がステンレス管の
製造に適用しているが 3 ) ，本研究の対象とする高合金粉末の熱間押出し成形ならびにクラ
ッド材料の生成については知見が限られているため，粉末材料の成形挙動を把握して品質
の高い製品を生成するための適正条件を見いだす必要がある.
金型プレス成形材ならびに H 1 P 成形材に比べて熱問押出し材は塑性加工度がきわめて
大きく，短時間に加工できる点が特徴である. したがって固化成形材の品質に影響を与え































































1 2. 1 3) によって実施され，平行噴流については干渉のために単一噴流の自励振動よりも顕
著な振動現象が生じ， Maが大きいほど噴流の拡散，減衰が著しいこと，衝突角度が 45 0 "-' 
90 0 の範囲の衝突噴流では衝突角度が大きいほど噴流の速度減衰が著しいことを明らかに
している.
望月ら 1 4) は 50 . の角度で軸心が交差する 2 個のラバルノズルあるいはテーパ-状ノズノレ











が児島ら 5 ) によって指摘されている.直円管から流出する空気噴流に関して，児島ら 6 ) は
管内径が 4 ....._， 15mm の長い直円管を用いた実験的研究を行い，急膨張のために流れは管出口
直前から加速されてマッハ数 (Ma) が 1'"'-' 2の範囲で不足膨張超音速噴流となること，擬似衝
撃波の長さと Ma，管内径との関係ならびに噴流の全圧および静圧の分布を明らかにすると
ともに流れの形態や擬似衝撃波の構造について言及している . さらに児島ら 7)は直円管か
ら噴出させた亜音速から超音速までの噴流の瞬間的流れ挙動を観察し， Maによるガス流れ
の挙動の変化を明らかにしている.すなわち， Maが約 l よりやや大きい遷音速域から超音
速域で流れは自励振動して非対称となり，とくにMa= 1. 2'"'-'1. 3 では連続したダイヤモンド
セルの振動が増して流れが蛇行すること， Ma=1. 35'"'-' 1. 5では拡散が助長されて噴流は亜音














Figliola ら 1 5 )は 18個の直円孔ノズノレを有し，その軸心が頂角 45 で交差するよう配置さ
れたペンシノレ方式アトマイズノズ〉レについて，溶湯供給管先端の形状と発生負圧との関係
を検討し，溶湯供給管の先端が直円筒状あるいは噴射孔軸芯が交差する頂角 45 と同一の
頂角を有する円錐形の場合に負圧が発生するとしている.また Veistinen ら 1 6 J はガス噴射
孔の流路が交差部分を有し超音波を発生するとされるアトマイズノズル(超音波アトマイ
ズノズル)について，溶湯供給管先端の 45 。 部分が長いと溶湯供給管位置によらず負圧が
発生しないこと，溶湯供給管先端の角度が大きいほど発生負圧の値が大きいこと， Arガス





A.Unal 1 0J は外径が 10mmの円筒(溶湯供給管に相当)の外周を囲む末広がりな環状の間隙
から， Ar , N2 , Heの不活性ガスを圧力が約 2 . 5MPaで、噴出させ，上昇する環状噴流について
シュリーレン法で可視化をしている.噴流内に発生する衝撃波の形態ならびに噴流全体の
挙動を観察し，噴流内に生成する膨張波と圧縮波ならびに環状噴流と管端部で固まれる円









Figliola ら 1 5) は前記(1)のアトマイズノズルについて噴射ガス圧力を変化させてガス流
れを観察した結果， 6.0""' 12. 4MPaの場合にワエスト部分に明瞭なマッハディスクが形成さ
れ， 12.4MPa 以上の高圧では拡散して消滅したと述べている.また Ridder ら 1 9) はペンシノレ
? ? 円hu
方式で溶湯供給管とガス噴射器が 一体配置されて溶湯の自由流下域が無いコンファインド
型アトマイズノズルのガス流れを可視化して Incident / Reflected衝撃波の発生ならびにマ
ッ ハディスクの生成を明らかにしている.




金属微粉末生成用の高圧水アトマイズノズルの流れ挙動について皆川ら 2 1 ) は水ジェッ卜
内に挿入したプロープに作用する引っ張り力から幾何焦点下流の一定区間で水流に垂直な
方向の速度成分が存在すると述べている.また，武田ら 22} ，皆川ら 2 3 ) は環状の水噴射に
よって生成する逆円錐コーン内の負圧分布を，また Seki ら 2 4) は V 字状水ジェットによって
生成される三角柱状コーン内の負圧分布をそれぞれ調べている.さらに新田ら 2 5 ) は水ジェ















抜山ら 2 9) は同軸噴射器を用いてアルコール，グリセリン，水の混合溶液を空気噴霧した
実験結果から面積平均径を与える (1-1 )式を示しており，多数の論文に引用されている.
585 μ1 0.45 
dvs = 
σ1 O. 5 
ρl + 597 ( 一一一一 ) 
1000Q1 1. 5 
・(一一一 ) 
Vre 1 Jρl ・ σl Qa 
dvs 平均径 (μm) Qa :空気の体積流量
(1-1 ) 
(cm3/s) 
Ql :液体の体積流量 (cm 3 / s) V re 1 空気と液体の噴出速度差 (m/s) 
μ1 :液体の粘度 (dyne's/cm2) ρ1 :液体の密度 (g/cm3) 
σ1 :液体の表面張力 (dyne / cm)
稲村ら 3 O. 3 1 ) はフラッシュ形同軸気流噴射弁の噴霧特性を空気一水系で研究し，平均粒
径および粒子速度の分布を明らかにしている.さらに空気流速と分裂形態との関係を調べ
るとともに，液滴の数密度分布が上流では中心に鋭いピークを有するが下流では平均化さ
れて一様な分布になることを明らかにしている.また Kihm ら 3 2 ) は二次元のフラ ッ シュ形噴







粉末粒子径に与える影響について，式(ト2) ,.._, (ト5) に示す経験式，半理論式が提出されて
いる.いずれも噴霧媒体の流速については対象とするアトマイズノズノレについて測定した
ものではなく計算値あるいはガス噴流の流速減衰のデータを援用している .
(a) 岸高ら 3 3 ) は水アトマイズ( 2 ジェット)で 1550 “ Cの溶鉄を噴霧して粉末生成し次式を
得=ている.
01-ρl ・ Vw -0. 57ρl ・ 01' Vw2 -0.22 Mw -0.043 
dp = K 1 • 01 ・( )・( )・(ー) ( 1-2) 
μlσ1 M1 
(b)Small ら 34 ) は Haynes Stellite NO.31 をガスアトマイズで生成し次式を得ている.
dp =K 2 ・ ln(P g/ K3) (1-3 ) 
(c)Grandzo1 3S ) は AISI4620鋼， 304ステンレス等の粉末を水アトマイズで生成し次式を得ている.
2750 
dp = (1-4 ) 
Vw ・ sin (α / 2) 
(d) Lubanska 36) はガスアトマイズにより鉄系，銅系等の粉末を生成し次式を得ている.
dp M1 v 1 a 1 0.5 
= K4 ・[ (1 + (1-5 ) 
01 Mg v g ρ1 ・ 01 ・ Vg
KI ， K 2 ， K3 ， K4 実験定数
dp :粉末の平均径 (μm) 01 :溶湯供給管の内径 (μm) 
Ml :溶湯の質量流量 (kg/s) M g :ガスの質量流量 (kg/ s) 
Mw 水の質量流量 (kg/s) P g :ガスの噴霧圧力 (Pa) 
Vg :ガスの流速 (m/ s) Vw 水の流速 (m/ s) 
v 1 溶湯の動粘度 (皿 2/s) v g ガスの動粘度 (m2/s) 
a 1 溶湯の表面張力 (N/m) ρ1 :溶湯の密度 (kg/m3) 
α :噴霧媒の交角 (apex ang1e) 





得られたものであるが水アトマイズにも適用できると報告されている 37) (1-5) 式はアト
マイズ粉末の平均径とアトマイズ条件との関係を広い範囲で相関できるがバラツキも大き
く，噴霧ガス流量が多い場合等について適切でないとの報告例がある 3 8 ) また，アトマ
イズ法で生成された粉末の粒度分布は対数正規分布に合致するとした報告例が多い 3 9 ) 





このうち， ミクロボイドについて F1inn ら 46.47 . 48) は押出し成形材ないしは HIP 成形
材の微細組織の特徴を調べるとともに結晶粒成長の抑制，引張強度やクリープ強度の向上
について論じている.
いっぽう気孔に関しては，粉末粒子内に含まれる不活性ガス成分について， Rab i n ら 4 9) 
が Heを冷却媒とした遠心アトマイズ法で作製した SUS304鋼粉の He含有量と粒子内の気孔量






( 1-6) 式が実験結果とよく一致することを奥野 4 0) が示している.このことから溶湯を微細
に分裂させる場合には溶湯滴のサイズを決定する溶湯物性として表面張力が重要であるこ
とが分かる.
6 ・ o 1 O. 5 
dp =ー[





1. 2. 5 熱問押出し法による粉末成形材料ならびにクラッド材料
( 1 )高・超合金成形材の特性
Gilman 51 ) は INCONEL alloy 625 , HASTELLOY alloy G, IN-748 の Arアトマイズ粉末をカ
プセノレ充填ののち，熱問押出し，熱問圧延，冷間圧延した成形材の熱間での引張特性，孔
食発生の有無，溶接性を調査している.その結果 INCONEL alloy 625 粉末材の特性は溶製




Rizzo ら 5 2 )は Alloy625 の HIP 成形材に関して，成形前のカプセル脱気が不十分である
と Al酸化物の PPB が形成されて低延性となること，溶体化と時効の各種熱処理を施した
場合の粒界の炭化物挙動について述べている. Flinn ら 5 3 )は Heアトマイズ法によって作製
し，平均径が 20"-'120μm に粒度分けした Alloy718粉末を熱問押出し成形した試料の引張特
性を調べ，粉末粒度による特性値の差違が無いこと，粉末材は結品粒が微細であることに
起因して鋳造材に比べて高強度で延性は同様であることを述べている.
その他， Loria 5 <l)は熱間押出し・圧延によって溶接用の粉末成形Alloy625線材を試作し
て，溶金部が均一微細な組織になること，隙間腐食特性は溶製材と同等としている.また










Olefjord ら 4 1 ・ 4 2 )は窒素アトマイズ法によって生成した 25Crフェライト系ステンレス鋼
粉末の表面には Fe ， Cr , Mn , Si の酸化物が，マルテンサイト系ステンレス鋼粉末の表面に
は主として Feの酸化物等が島状に生成しその厚みはいずれも 5"-' 10nm であることを示して
いる.また， Nyborg ら 4 3. 4 4 )は REP 装置のチャンパー雰囲気中の酸素ガス濃度を変えて
(10 , 100 , 1000ppm) マルテンサイト系ステンレス鋼粉を作製し，高酸素濃度雰囲気中で生
成した粉末表面の酸化物厚みが増すこと，生成した酸化物 Crz03 ， MnO , S i 02は粉末表面の 25
"-' 40% を占め，残りは鉄の酸化物であることを示している.さらに Nyborg ら 4 5) は水アト







宮坂ら 5 6 ) は HIP+ 熱間押出しによって HASTELLOY C-276粉末成形管を低合金鋼管の内
面に密着接合した油井管用の二重管を試作し特性を調べている.この方法は HIP によっ
て超合金粉末層の微密化ならびに低合金鋼との密着をさせたのちに熱間押出しによって二
重管を製造するので，両者の変形抵抗の比が約 3. 5 と大きく異なる素材を組み合わせた二
重管も製造できることを示している.また，二重管を組立ピレット方式で同時押出しでき
るのは素材の変形抵抗比が 2 以下であることも述べている.











































したがって，著者は次節に述べる内容に従って本研究を進めることとした. 第 4 章においては粉末に捕捉された噴霧媒体ガスの成形材特性への影響ならびに粉末の
表面性状に及ぼすアトマイズ粉末生成条件の影響に関する研究について述べている.















に関して本研究で得られたガスアトマイズ粉末の製法ならびに C 1 P ー押出し法の工業 的
な有用性を検証している.



















1.2.2 項に述べたように，関野ら I 8) はフリーフォ ー ル( Free-fall )型の環帯式ア ト マイズ
ノズルについて.噴射ガスの主流が焦点を結ばないような円筒形の速度分布にした場合に
は溶鋼の吹き上げが無いとしている Anderson ら 2 0 ) はコンファインド( Confmed ) 型ア
トマイズノズルについて.溶湯供給管出口が負圧であれば安定したアトマイズ状態になる









1.2.1 項および 1. 2 . 2 項に従来の知見を述べたが，アトマイズノズルが生成するガス流れの


























実験に供した代表的なアトマイズノズルの断面図を Fig.2-1 ( 1 ) に，各アトマイズノズノレ
の主要寸法を Table2・ 1 に示す.ここで Fig.2・ 1 (2) に示すとおりアトマイズノズル typeC は
typeB に比べて溶湯供給管とガス噴射器の 間 隙を狭くし，ガス噴射孔を溶湯供給管に近づ
けて幾何焦点との距離を減じたものである . また typeCL ではガス噴射孔の断面をテーパ
状に加工した . N はガス噴射孔の数である.
Table 2・ 1 Dimensions of atomization nozzle used in this study. 
No. type α Dn (mm) Dc (mm) dn (mm) N 
( -1 B 20 22 16 1.0 20 
① ・2 B 40 22 16 1.0 20 
( -3 B 50 22 16 1.0 20 
① ・4 B 65 22 16 1.0 20 
( -5 B 90 22 16 1.0 20 
( -6 B 100 22 16 1.0 20 
① ・7 B 120 22 16 1.0 20 
( -1 B 20 21 16 0.7 18 
② ・2 B 20 21 16 1.0 18 
( -3 B 20 21 16 1.2 18 
③ B 30 22 16 1.2 20 
( -1 C 30 13 12 1.2 20 
④ ・2 CL 30 13 12 1.2x 1.6 20 





Melt del ivery tube 
Fig.2・ 1(1) に示すとおり供試アトマイズノズルでは原料の溶湯をガス流れ場に供給する溶
湯供給管( Melt delivery tube )が噴射ガスの流れ場に直接関口しており，溶湯は溶湯供給
管出口から自由流下しないままガス流れによって粉砕されることが観察されるので，コン
ファインド型の一種に類別できる.本アトマイズノズルではガス噴射器から高圧のガスを，




























Fig.2・ 1(2) Typical dimensions of 出e atomization nozzle typeB and typec. 
16 





管と外径が同一のステンレス管を圧力測定プロープ I として微動装置に取り付け， Fig.2・1




各点の圧力を測定した.圧力プロープ 1 ， II は片端を圧力導管によって差圧計の測定孔に
接続して大気との圧力差を記録した.
同種のガスで置換された内径 600mm のタンク内に固定し，所定圧力のArガスを供給して
流速測定を行った.対象とする流れは断熱的であるとしてガス流速を (2-3 )式 7 4 ) を用いて
計算した.
0.5 
Vg = M I {κRTo} {1+ 
(κ ・ 1) 





量は噴射孔の断面積の合計と供給ガス圧力から (2・1)式 7 3 )に 従って算出するとともに，上
記のガス集合容器の容量と一定圧力でガスを噴射した実験における当該容器内のガス圧力
の減少量から (2・2) 式でガス流量を計算して両者がほぼ一致することを確かめた.
ここでガス流れが亜音速の場合は (2-4)式でマッハ数 Ml を求め，超音速流れの場合は
(2・5) 式に示す Rayleigh のピト-管公式によって Ml を求めた 7 4 )なお全圧測定と同条件
でガス噴射し， Fig.2・3 に示す円錐形の先端部を有するプロープで静圧 Ps を測定したとこ
ろ大気圧との差はたかだか 10kPa であり， Ps を大気圧として算出したガス流速 Vg の誤差
は大きくとも 4%であった.なお本実験条件で Ar ガスを噴射した場合， Vg が約 272m/s よ
り大きい場合に超音速となる.
κ- 1 
















P 0 A* 2 
(κ ・ (一一一)
0.5κ+1 
(R T 0) 
κ ー l
(2・ 1) Pt (κ+1)M1 2 
2 







一Mκ 吋ι (2-5 ) ? ?p・-
A* 噴射孔の最小断面積の合計 m 2 
J/(kg'K) 
Pt: 全圧 Pa (但し超音速域ではピトー管で測定する離脱衝撃波後の値)
Ps :静圧 Pa 
R :ガス定数 JI (kg'K) 
T 0 温度 K 







T 0 噴射前のガス温度 K 
κ:比熱比



















(a) dynamic press町e probe (b) stati c press町e probe 














Table2-2 に代表成分を示す合金塊を高周波溶解し，約 1500 C に温度調節して Fig.2・ 1 (1)に
示すアトマイズノズルの溶湯供給管に溶湯を供給した.溶湯供給管出口から流出する溶湯
に約 4MPa の Ar ガスを吹き付け，溶湯がアトマイズされる状況をアトマイズノズル側方に
設けた観察窓からビデオ撮影・録画した.
Table2-2 Chemical composition of the melting stock 
for the atomizing experiments. 
C Si Mn P S Cr Mo 
Product 0.004 0.45 0.47 0.002 0.002 21.1 8.84 
UNS 20.0 8.0 
N06625 く 0.015 く 0.5 く 0.5 く 0.015 く 0.015 -23.0 -10.0 
Nb Fe Al Ti Ni 
3.66 3.45 0.06 0.005 59.5 
3.15 







Table2・1 の ③に諸元を示すアトマイズノズノレを用い，ガス噴射のみを行 ってガス流れの







ト群の流れの状況を Fig.2-5 (b) , (c) および同 (d) ， (e) に示す.いずれの場合もガスジェット
は溶湯供給管の端部を通過したあと，ほぽ垂直下方へ流れることが観察されるが，合流し
たガスジェットに認められるマッハディスク J 9. 2 0 )と 呼ばれる平板状の高密度な部分が認
められる領域は，噴射角度 α が 50 0 ，65 ' の場合では α=30 ' の場合に比べて短い.児島ら
J 3) による 2 個の噴流が衝突・合流した流れの研究においても同様の観察結果が得られてい
る.
-21 -
(a)typeBα = 30 0 Lm=10mm 
(b)typeBα = 50 0 Lm=6mm (c)typeBα = 65 0 Lm=6mm 
(d)typeBα = 30 0 Lm=15mm (e)typeBα = 30 0 Lm=20mm 





2.2 mm の貫通孔を有する外径 1 1.5mm の円住状の溶湯供給管が所定の突き出し長となるよ
うに， Table2・ 1 の③に諸元を示したアトマイズノズルの中心に固定し，圧力1. 1 肘1Pa のAr
ガスを噴射した.外径 2mm ，内径 1.6mm の圧力プロープ E を前記の貫通孔内を移動させ
ることによりプロープ E の先端と溶湯供給管の端面との垂直方向距離 ZJ を変化させて，
各点の圧力の大気圧に対する差 pz を測定した結果を Fig.2-6 に示す.
通常の溶湯アトマイズを行う状態での溶湯供給管位置 (Lmニ 15mm) では， pz は溶湯供給
管出口から下流に進むにしたがって増大し，溶湯供給管出口 (Z 1 =0) での -12kPa から幾
何焦点 (Lm+ZJ=41mm) の約 15mm 上方の点 (Z ，=llmm )で極大値+12kPa の正圧を示したあ
と減少して再び負圧値を示す.いっぽう吹き上げ現象が発生する場合の溶湯供給管突き出
し長( Lm=10mm) では，前述の通常のアトマイズ状態に比べて，溶湯供給管出口の圧力が
上昇して，幾何焦点の約 23mm 上方の点( ZJ=8mm) で極大値+12kPa の正圧を示し，さらに
ZJ が増すと pz は減少する.すなわち前記の通常アトマイズの状態に比べて圧力の極大値
はほぼ等しいものの，溶湯供給管出口の圧力が高く下方に向かつて圧力は増加し，溶湯供
給管出口から幾何焦点近傍までの問で正圧を示す領域が広い.なお前記二者の中間的な溶
湯供給管突き出し長( Lm=12mm) の場合は，正圧を示す領域の広さは前記 二者のほぽ中間









て， Anderson ら 2 0 )は噴射ガスジェットと溶湯供給管の先端部の位置関係によって変化す


















溶湯滴の吹き 上 げは生じないと考えられる .
したがって溶湯供給管出口の圧力に与えるアトマイ
ズノズルの諸元の影響を明 らかに して溶湯の安定アトマイズ条件を検討することとした .
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Fig.2-6 Pressure distribution in gas jet cone region 
measurement) . (pressure probe I 
2.3.3 溶湯アトマイズの挙動 "'VTR 撮影・観察
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Fig.2・7(1) Photograph of molten metal atomization t品句nusing high-speed VTR of O.lms duration. 正圧を示して吹き上げが発生する場合には，
吹き上げられた溶湯滴がまず溶湯供給管外周部に付着して凝固し，
凝固を繰り返して溶湯供給管の中心部へ向かつて凝固した合金材料が成長しやがて









(adhere to the tube wal) 
Fig.2・7(2) Photograph of molten metal atomization -molten metal adhere to the melt delivery tube wall--
Atornizing Nozzle 
I / Molten metal 
,/ (stick to the tube tip) 





i 玄|ど千---Molten metal 
\.一\、 I , / /一角 (moving horizontally on the tube tip wall) 
崎、、: 1: ，~"'， 
Melt delivery tube 
Fig. 2 ・7(~) Schematic illustration of molten metal atomization opera山19 Wlder higher Pm 









Fig.2-7(5) Schematic illus回世onof molten metal atomization opera凶g under lower Pm 















Table2・ 1 の①・2 に諸元を示すアトマイズノズルを用い 外径 11.5mm の圧力プローブ I の
突き出し長 Lm を変化させ，噴射圧力1. 1恥1Pa ， 3 . 0恥1Pa において.溶湯供給管出口の圧力
の大気圧に対する差 Pm を求めた結果を Fig.2-8 に示す Pm は圧力プローブ I の Lm が小さ
い状態では正の値であるが， Lm を増すに従って正から負に転じる. この間， Lm の増加
と Pm の減少がほぼ比例する，すなわち圧力勾配が一定となる領域がある.さらに Lm を
増すと Pm が多少回復して一定値となる場合あるいは Lm の増加に従って Pm が増減を繰り
返したあと一定値となる場合がある.このような Pm の変化挙動は噴射圧力によらず同様
であるが， Fig.2-8 に示すように噴射圧力が高いほど，正圧および負圧の極大値ならびに






Table2・1 の①・1'" ①・7 に示す α が 20 0 から 120 0 までのアトマイズノズルを用い，外径
11 .5mm の圧力プロープ I の Lm を変化させて Fig.2-8 に示した場合と同様に Pm の変化を噴
射圧力1.1MPa ， 3.0MPa にて測定した .α が 20 。 から 120 。 のすべてのアトマイズノズルに
ついて Pm が負となる Lm が存在し，また Lm の増加と Pm の減少がほぼ比例する領域が存
在した.圧力勾配ム PmI.ð. Z と噴射角度 α 12 の正弦との関係、を求めた結果を Fig.2-9 に示
す.ここで sin (α 12 )との関係をみたのは， 2.4.3 ( 1 )項に後述するようにガスジェットに対
する溶湯供給管の干渉の程度すなわち直進すると仮定したガスジェットの流路断面に占め
る溶湯供給管側面の投影面積の割合と sÏn (α 12 )とが比例すると見なすことができるため
である. .? PmIム Z は噴射角度が増して sÏn (α 12) が増すほど大きくなるが α が 50 0 '" 65 
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円板を用いて気密に保ち，圧力が1. 1 ，.._ 3.0MPa のArガスを噴射して，溶湯供給管とガス
噴射治具との環状間隙の圧力の大気圧に対する差 P A を測定した.その結果を Fig.2・ 10 に
示す .α が約 50 . より大きい場合， P A は噴射圧力によらず正の値を示しており，噴射ガFig.2-8 Effect of melt delivery tube protrusion on the melt orifice p毘ssure .
-28 ・ -29 -
スは斜め下向きに流れて溶湯供給管の出口近傍に負庄域を生成すると同時に， 一部は溶湯
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Fig.2・ 10 Effect of apex 加gle and gas pressure on the annular space pressure of the atomization nozzle. 
2.4 . 3 溶湯供給管出口の負圧生成機構
溶湯供給管出口の圧力はアトマイズノズルの安定運転に大きく影響を及ぼすことを 2.3











Fig.2・5 に示したガス流れの形態、から， Fig.2-11 に示すように噴射ガスジェットは直径 dn
30 
の噴射口から外径 dn を保ったまま溶湯供給管近傍まで直進すると近似する.このガスジ
ェットの溶湯供給管軸方向すなわち鉛直方向の断面は短径 血/2 ，長径む/2 / sin(α /2)の
楕円と近似して面積 S 0 は (2-6)式で与えられる.この楕円上への溶湯供給管の投影面積が
溶湯供給管の突き出し長の増分ð. z によって変化する値ム S は，楕円の中心に溶湯供給
管端部が一致する位置を中心とする区間では，横を楕円の短径 dn/2 ， 縦をð. z とする矩
形として (2・7) 式で示される. (2・6) ， (2-7) 式から溶湯供給管による干渉面積の突き出し長
に対する勾配は (2-8) 式で表される.
S 0 =π(也/2)・{(也/2) / sin(α/2)} 
=π(む/2) 2 / sin(α/2) (2-6) 
ム S= dn. ? Z (2・7)
( ?S/S 0 ) / ﾟ Z = 2 'sin(α /2) / (π 也) (2・8)
Me I t_f!_e I ilve ry t u b e 
し= d n/2 _ dn 
( 1(, /2-a/2) -2訂百てα/2)
s d n d n 







AS/So _ 2s i n (α/2) 
ムZπ'dn
Fig.2・ 11 Geometrical illus佐油on of the melt delivery tube and gas jets. 
溶湯供給管を回避するように噴射ガスが流れて加速されると仮定すれば.上記の干渉面
積の増加に応じて噴射ガスの流速が増加し，溶湯供給管出口の圧力が低下することとなる .
(2-8) 式によれば干渉面積割合の溶湯供給管突き出し長に対する勾配( ﾟ S/So) / ム Z は噴
射孔径と噴射角度によって決定される.ここでは噴射孔径 dn は 同 一 にして噴射角度を変
えてアトマイズノズルの溶湯供給管出口に生成する負圧の特性を検討した.
Fig.2・ 12 に溶湯供給管の突き出し長に対する干渉面積割合の変化率( ? S/S 0 ) / ? Z と
溶湯供給管出口圧力の溶湯供給管突き出し長に対する変化率(圧力勾配) ? PmI ム Z との
-31 
関係を示す.この結果から噴射圧力が 3 .0MPa の場合， ム Pm / ム Z は( ~ S/S 0 ) / ﾟ Z の
ほぼ 2 乗に比例して変化しており，ガス流速が( ~ S/S 0 )に比例して増加すると仮定すれ
ば圧力が流速の平方に比例して変化するベルヌイの定理に従う現象と見なすことができる.
また，噴射圧力がl. 1恥1Pa の場合の測定結果はバラツキが多いものの，おおむね前記と同










部を気密 化することの影響を明らかにするため，圧力測定プロープ I にシール材を介して
密着させた 円 板状治具をアトマイズノズ、ルに気密に取り付け，ガス流通の無い状態におい
て Pm と Lm との関係を求めた結果も Fig.2・ 13 に示す . 圧力勾配ム PmIム Z は，アトマイズ
ノズルと溶湯供給管との間隙が気密状態でも開放状態でもほぼ同様の値を示している.な
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Protrusion length Lm (mm) 
Fig .2・ 13 Effect of press町e probe diameter and clearance between melt delivery tube 
and atomizing nozzle on ム Pm/ ム z .
(airtight: the clearance is hennetically sealed) 
(2・ 1) 溶湯供給管外径の影響
溶湯供給管出口圧力の変化挙動が溶湯供給管の外径によって受ける影響について検討し
た.外径の異なる圧力測定プロ ー プ I を微動装置に固定して Pm と Lm との関係を求めた結
果を Fig. 2 ・ 13 に示す.プロープ外径が大きいほど，突き出し長が小さい段階で負圧が生成
するが.プローブ突き出し長に対する圧力の変化すなわち圧力勾配ム PmI ﾟ Z はプロ ー プ
圧力勾 配.ð. PmIム Z が 両者でほぼ同じであることから溶湯供給管 出 口近傍のガス 流れは
密 閉 状態と 開放状態 とで変化 が 無 く ， 溶湯供給管の突 き出 しに伴って溶湯供給管の 出 口 近
傍で負庄域 を生成する挙動 は主と し て溶湯供給管端部 の ガ ス流れのみによって決定さ れ て
いることが分かる .
これらの実験結果から，溶湯供給管 出 口の圧力変化挙動は溶湯供給管端部での局所的 な











溶湯アトマイズに標準的に使用されるアトマイズノズルとして， Table2・ 1 の①・2 に諸元







したJ.Liu らの実験においても同様の結果が得られている 5 8 ) また児島ら I 3 ) による 2















Table2・ 1 の①・2. ① ・3. ① 斗.①・5. ③に諸元を示すアトマイズノズルから‘圧力1. 1
MPa の Ar ガスを噴射し.アトマイズノズノレの幾何焦点を通る水平直線上をピトー管プロ
ープを動かして.幾何焦点周りの流速分布を求めた.このとき Pm が溶湯の吹き上げを
発生させない限界の値である約 -3kPa を示す溶湯供給管の突き出し長の場合.ならびに Pm






















Del?ery Tube=φ11 . 5 
Protrusion=15mm 
Vertical position(mm) 
Fig.2・ 14 Gas velocity 出stribu口on ぉ measured along vertical center line of 出e atomization nozzle 
(句'peBα=40 -). 
(2 ・ 1) 噴射角度が比較的小さい場合
まず，噴射角度が比較的小さい α =40 。 のアトマイズノズルを用いて， 1. 1恥1Pa でArガス
を噴射し， Lm=11 mm( このとき Pm=・3kPa) の場合，ならびに Pm が Lm に対してほぼ飽和す
る Lm=15mm の場合(このとき Pm=-lOkPa) について幾何焦点を通る水平な直線上の各点にお
けるガス流速を測定した.測定結果を Fig.2-15・(1)に示すとおり，幾何焦点周りのガス流速
分布は溶湯供給管の突き出し長によってほとんど影響を受けず， Lm=llmm と Lm=15mm の
両者でガス流速はほぼ同じ値を示した.






dn= φ1 .0 
Po=1.1 MPa 












dn= ゆ 1 . 0
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Gas velocity distribution as measured along a horizontal line through the geometrical focus Fig.2 -1 5・ (3) Fig.2・ 15 ・( 1 ) Gas veloci守 distribution as measured along a horizonta1 line through the geometrical focus 




1. 1MPa で Ar ガスを噴射のアトマイズノズノレを用いて，噴射角度が比較的大きい α=65
溶湯供給管出口で十分大きな負圧を生じる Lm=lOmm (このとき Pm=・ 1 3 kPa ) の場合につし，
Fig.2・ 16 に示す幾何焦点を通る水平な直線上の各点におけるガス流速を測定した .いて，
とく前記した噴射角度が 比較的小さい場合に比べて，とおり幾何焦点周りのガス流速は，
に中央部で著しく低流速となり双峰状となった .
溶湯供給管出口で十分大きな同様に噴射角度 α=90 。 のアトマイズノズルについても，




dn= 中 1 . 2
Po=1.1 MPa 









α=65 0 のアトマイズノズルについて Lm を減じ溶湯供給管こで Lm の影響を 調べるため，
について幾何焦(このとき Pm=・0.5kPa )のガス流れへの干渉が少なくなる Lm=6mm の場合
Lm を減じると高流速化するとともに点周りのガス流速を測定した結果を Fig.2・ 17 に示す.r、 L
~10 々。中 心軸での流速は α=50 0 の場合よりも大きくなった.流速分布は単峰状 に近くなり ，10 O 
Horizontal position (mm) の場合と同様に高流速化 した .の場合も Lm を減じると噴射 ガスは α= 65 0 らに α=90
噴射角 度が高い場合にも噴射されたガスジ ェ ットは幾何焦点近傍で合流してのことから，
噴射角度が低い場合に比べて溶湯供給垂直方向に高流速 を有するガス流れを生成するが，Fig.2・ 15・(2) Gas velocity distribution 出 measured along a horizon凶 line 血rough the geometrical focus 
(typeB α=30 0 ). 管の影響を強く受け溶湯供給管の突き出し長が増すと急速に減速することが分かった.
これらのことから，検討した形式のアトマイズノズノレにおいて，溶湯供給管出口圧力が
十分な負圧を示し，かつ幾何焦点周りに高流速のガス流れを生成する噴射角度の上限界は








噴射角度が溶湯供給管の出口近傍のガス流れに与える影響について， Fig.2・ 18 に示すよ
うに，圧力勾配(ム PmI ム Z ) の変化挙動とガス流速減衰挙動に関連が認められる.ここで
Vg l は Pm が約 -3kPa となる位置に溶湯供給管を配置した場合の， Vg2は Lm に対する Pm
の変化が少なく十分な負圧を示す場合の幾何焦点のガス流速である.
噴射角度 α に対して(ム PmIム Z) が飽和する傾向を示す α の範囲では，幾何焦点周りの
ガス流速は溶湯供給管の突き出し長に大きく影響を受け，吹き上げを発生させない条件で
は高流速の噴射ガスは得られない.
これに対して， (ム PmIム Z) が α に比例して増加する範囲では，幾何焦点周りのガス流
速は，溶湯供給管の突き出し長によらずほぽ同様な値を示し，結果として α=50 の場合
に最も高流速を得た.
噴射角 α が 50 0 ~ 65 0 より大きい場合， Fig.2・5(b) ， (c) に示すシュリ ー レン写真では明確
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Fig.2・ 17 Cornparison of gas velocity distribution along a horizontal line with different apex angle values 
in case of re甘acted rnelt delivel)' tube position. Fig.2-18 Experimental relation between ム PmIム Z ， Vgl/Vg2 and apex angle. 
(3)噴射圧力の効果









児島ら ;; . 6 ) が直円管からの不足膨張噴流について得ている，擬似衝撃波の長さ XL を噴
射孔内径 d で除した値 (XJd) は出口の平均マッハ数 Ma の増大に伴ってわずかに増すこと，
擬似衝撃波の終了点でのマッハ数は約 1. 1 であることを本実験結果について適用できると
すれば，小径噴射孔からの高圧噴射と大径噴射孔からの低圧噴射の両者で擬似衝撃波が発


















ーペ)- dn=φ0.7 Po=13.8 MPa 
ーゼトー dn=φ1.0 Po= 6.97MPa 
--cトー dn=φ1.2 Po= 5.00MPa 
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らびに噴射角度が同一で，ガス噴射孔を配置した円の径 Dn を減少させた typeC のアトマ
イズノズル( Table2-1 の④ -1 )を用いてガス流速を測定した .
(1) ノズノレ中心ガス流速の垂直方向変化
上記の供試アトマイズノズルにl.LMPa の Arガス を供給して噴射し， 2.5.1(1)項と同様
にして垂直方向の位置と流速との関係を求めた結果を Fig. 2・20 に示す.こ のときあらかじ
め測定した実験結果を用いて，大気圧に対する溶湯供給管出口圧力が約 -20kPa となる位置
に溶湯供給管を固定した.測定結果から，幾何焦点の近傍において上下方向でガス流速の





















Vertical position (mm) 
100 
Fig.2-20 Gas velocity distribution ぉ measured along vertical center line of 出e atomﾌzation nozzle 
(守peCα=30 ' ). 
(2) ガス流速の水平方向分布に与える溶湯供給管突き出し長の影響
上記(1)と同一条件でガス噴射し，
設置して， Lm を変化させて Pm を測定した.
溶湯供給管と同一寸法の圧力プロープを微動装置に
600 Fig.2・21 に測定結果を示すとおり噴射孔の溶
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スロートを持つ先細末広ノズノレ (convergent-divergent nozzle あるいは Laval nozzle と呼ばれ
Fig.2-21 Melt orifice pressure results for typeC atomization nozzle (α=30 0 ) . 
つぎに. 溶湯供給管のガス流れへの干渉が少ない Lm=Omm の場合
ならびに Pm が Lm に対して飽和し約・20kPa を示す Lm=3mm の場合について幾何焦点を通る
供試アトマイズノズノレ水平な直線に沿ってガス流速分布を測定した.
る) 本研究で用いた Fig.2・1 に示したアトマイズノズルでは直円管からガが用いられる.
スを噴出させると出口の絞り効果によって超音速流れが生成することが分かっているが，
(このとき Pm=-5kPa) 末広がりの噴射孔を具備することによる高流速化を検討した.
(3・ 1) 結果を Fig.2・22 に示すとおり，
2.2.1 項 に述べたアトマイズノズルと同一の寸法で， 噴射孔が断面積変化の無い直円管
また. 噴射孔 に替わり， 断面は円形でその面積が出口に向かつてテーパ-状に増加する末広がりの流路Fig.2・ 15 に示した標準型アトマイズノズルにおける流速分布と比べれば，
下流側の直径がそれぞれ 1.2mm と 1.6mm でテーパ区間が 3mm)(上流側， としたガス噴射を溶湯供給管に近接させることにより幾何焦点周りのガスを高流速化できることが明らか
である. 孔を具備したアトマイズノズノレ ( Table2-1 の④・2) を用いてガス流動特性を検討した.これは単孔ノズルから噴出するガスジェットの流動特性を検討した児島らの研究
(3・2) 垂直方向の流速分布結果 5. 6) に照らして考察すれば， Fig.2・22 に示す流速分布はアトマイズノズルから噴射さ
れるガスジェットがコア-状態、を保って合流しているのに対し， (α= Fig.2・ 15 ・(2) に typeB
このとき，
30 0 ) 







ザpeB (α=30 0 ) では Lg=42.5mm である.


























TypeCL a =30 
dn= 中 1.2X 中 1.6
























Vertical position (mm) 
100 910 o 
Horizontal position (mm) 
Fig.2・23 Gas velocity distribution as measured along vertical center line of the atomization nozzle 
(ザpeCLα=30 。 臼pered gas nozzle). 
10 
Fig.2・24 Gas velocity distribution as measured along a honzontal line through the geometrical focus 
(typeCLα=30 tapered gas nozzle) . 
(3 ・3) ガス流速の水平方向分布に与える溶湯供給管突き出し長の影響
供試アトマイズノズルに圧力1.1MPa の Ar ガスを供給して噴射し， Pm が溶湯吹き上げ
の限界の負圧値に近い約-4kPa を示す Lm=Omm の場合 ならびに負圧が十分に大きな値
































4. 噴射角度 α が 50 。 より小さいアトマイズノズルでは溶湯供給管の突き出し長を増して
















第 3 章 アトマイズ粉末の粒度に
影響する諸国子








1.2 . 3 項に述べたようにガスジェットを吹き付けることによって流体を微粒化する方法
については工業炉やエンジンなどでの燃料噴霧装置あるいは農薬散布用のノズルに関 し て
多数の研究が行われ，生成液滴粒度と噴霧条件との関係 5 g ) ならびに液滴径，粒子速度の空








える Lubar凶ka の式 3 日 ) に言及する例が多いが，ガス流量が大きいと粒度に対するガス /溶
湯比の影響を適切に表さないといわれている 36 ) また，溶湯流が噴射ガスの衝突によって
変形 ・ 分裂し生成粉末の粒度が決定されることから，ガス流速が粒度に与える影響の正確











3 .2 . 1 アトマイズ粉末の試作装置






マイズに使用したガスはサイクロンで微粉末を分離して大気放出した.溶湯は Table3 ・ 1 に
主要成分を示す合金塊を Ar 雰囲気下で再溶解して調製し，約 1300 0C に保たれていること
を確認してからストッパを抜いて溶湯供給管から流出させ，アトマイズ実験を行った . な
お，本合金は急冷凝固による微細結晶の生成によって高磁束密度を得ょうとするものであ






( atomizing nozzle 
( melt delivery tube 
( stopper 
( crucible 
( atomizing tank 
( gas cylinders 
( cyclone sep a凶or
( scrubber 
Fig 目 3 ・ 1 Experimen回1 apparatus for gぉ atomization.
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両方法のメジアン径によってメジアン径および粒度分布を測定した.トラック FRA 型)T'able3・ 1 Chernical composition of the melting stock. 
以下の検討にはレーザ回折/測定結果は Fig.3 ・2 に示すように比較的よく 一致したので，
散乱法によって測定した値を用いた.
(mぉs %) Fe Al Co B Nd 
bal. 0.8 3.4 3.8 13.0 
3.2.2 供試アトマイズノズル
dp50 
Ar atomized powder 
Nd-Fe-Co-B 
100 諸元を Table3 ・2 に示
溶湯がほとんど自由流下に記したとおり，
また溶湯供給管の位置を調節することで，













Table3-2 Dimensions of atomizing nozzles used in 也lS 坑udy.
N 生血旦}Dc(型旦}α 笠E宣
20 l.2 12 13 30 C 
20 1.2 16 22 30 B 
20 1.2 12 13 40 C 
20 1.2 12 13 45 C 
No 
100 50 















18 1.5 12 13 30 C (J)_ 







径が異なるアトマイズノズルを用いて実験(② typeB・30 。 と① typeC-30 。 を比較)
(2) 噴射角度 α: 噴射孔の孔径および配置円径は同一で α が異なるアトマイズノズルを用
アトマイズノズルの諸元が粉末粒度に与える影響を明らかにするため，
て実験的に検討した.
(1) ガス噴射孔と幾何焦点の距離 Lg :噴射角度 α と孔径が同 ーであり，
た.(①守peC-α=30








合金粉末断面の凝固組織の解析から冷却速度は粒子径の ー1. 5 乗に比例すること が判明して
いる 6 2 ) これは溶湯流がガス噴流の作用で分裂して粒度が決定されたのちに，
噴射ガス圧力が異なる場合について実験
⑥ ~dn= 1.0、① dn=I.2 ⑦ dn= 1. 5 を比較)






















Table3・2 ・ ⑤に示す上流側内径 1 . 2mm ， 下流側内径 1 .6mm ， 末広がり部の長さ 3 .0mm のテー
パ管の場合， Pg の増大とともに Vg は上昇して約 2MPa より高圧の場合， Lg=15mm では直
管噴射孔より高流速に達した.また Lg=25mm でも Pg の増大とともに Vg は増大したが Pg>2
恥1Pa では直管噴射孔とほぼ同じ流速を示した.このように噴射孔がテーパ管の場合，噴射
圧力の増大に伴って流速も増大する挙動を示すが， 3.4.3(3) 項に後述するとおり Pg= l. lMPa
において typeCL- 30 のア ト マイズノズルが生成する噴流の幾何焦点周りの平均流速 (Vm)
は噴射孔が直管の場合 (typeC-30 0 ) とほぼ同じ値であったため，溶湯のアトマイズにおけ
る噴射圧 Pg=3 -._ 4恥1Pa の場合も，アトマイズノズルの Vm は噴射孔が直管とテーパ管の両
者で差異は小さいと推定した .
3.3 . 2 アトマイズ粉末粒度に関するモデル式
噴射ガスの運動エネルギーは，溶融粉末粒子の表面積の拡大およびア ト マイズで生成し
た粒子と周囲ガスの加速に費やされる . 噴射ガスの運動エネルギ ー の一部が粒子の表面エ
ネノレギーに変換されるとして (3 ・ 1) 式を導き， これを整理して (3 ・2) 式を得る .
(l/2)'Mg'Vg 2 =k1'π'dp 2 ・ σ I'Mf( π ・ ρl'dp 3 /6) (3 ・ 1 )





ここで DJ : 溶湯供給管の外径 (m)
Mg :ガス質量流量 (kgls)
Vg :ガス流速:(m/s) ? ?ハUハO
(ω\E 
We :ウェーパ数 のl'ρ l'Vg 2 )/σl 









運動量と表面張力の比 We(=DI'ρl・Vg 2 /σ1) が挙げられることが分かる.これに従来のア
トマイズ粉末の粒度に関する実験式に含まれる動粘度比 v J V g (V 1, V g はそれぞれ溶
湯およびガスの動粘度 (m 2 /s) )を加えて，アトマイズ粉末の粒度には次の諸量が関連し
ていると見なした .





3.4 . 1 幾何焦点におけるガス流速
3.3. 1 項に述べたとおり，アトマイズ粉末の粒度には幾何焦点のガス流速が強く関連し
ていると推定できる . 溶湯の噴霧にはアトマイズノズルから 3 -._ 4MPa のガスを噴射した
が，プロープ強度の制約からガス流速分布は 1 . LMPa でガス噴射して 測定した.なおガス
流速の測定方法は 2.2.3 項に記したとおりである . 噴射圧力が流速に及ぼす影響を調べる
ため，アトマイズノズルに設けた噴射孔と同一寸法の単孔ノズルからガス噴射した場合の
流速を測定した結果を Fig.3-3 に示す . 噴射孔が直管の場合，噴射圧 力 Pg が約 1MPa より大
きいと噴射圧力の増大に対するガス流速 Vg の増加は比較的小さい.いっぽう噴射孔が
3A.2 メジアン径と溶湯/ガス流量比との関係、
Table3-2・ ①に諸元を示すアトマイズノズノレを用い，ガス噴射条件が一定のもとで . 溶
湯供給管の突き出し長を調節して溶湯供給管出口の負圧値を変えることにより，溶湯流量
(M) を変えて生成したアトマイズ粉末のメジアン径 ( dp 50 ) ，ならびに M がほぼ同じ値
のまま噴射圧力を変えることによってガス流量 (Mg) を変化させて生成したアトマイズ粉
末のメジアン径をそれぞれの Ml&色 値に対してプロットした結果を Fig.3-4 に示す . これら
の実験値は同一の直線で相関されることから . 溶湯流量およびガス流量がメジアン径に与
える影響は流量比 MÚMg で表すことができる.なお各実験条件における幾何焦点周りの平
均ガス流速 (Vm) はほぼ同じ値 (255m1s) であった .
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tapered divergent ・ • 
。 1 234 
Exit gas pressure ,Pg (MPa) 





ユ Symbol Mg M, 
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0.01 0.1 1 
Metal/Gas flow rate ratio , M,/Mg( -) 
10 
0.01 0.1 1 
Metal/Gas flow rate ratio ,M/Mg(-) 





typeB・30 0 (Table3・2・②)と typeC・30 0 (Table3・2・①)のアトマイズノズルを用いて生成した粉
末のメジアン径と M内包との関係を Fig.3-5 に示す.同図に示すように，同じ MI川19 におい
て typeC を用いるほうが微細粉末が生成した.これは typeC ではガス噴射孔と幾何焦点を
近接して配置したため Vm = 255m1s となり， typeB の場合の Ym=223m1s に比 べて高流速であ
ることが要因と考えられる.
(3 )噴射孔形状の影響
typeC-30 0 (Table3-2- ①)と typeCL・30 0 (Table3・2- ⑤)のアトマイズノズルを用いて生成した
粉末のメジアン径は， Fig.3-6 に示すとおり MlIMg に対して同一の直線で相関され，テ ーパ
管噴射孔を用いることによる生成粉末の微粒化は認められなかった.この理由としては，
Fig.3・3 に示した単孔ノズルから噴射した噴流の流速測定結果によると，噴射圧力 (Pg) が
l恥伊a，測定距離 Lg=25mm においてテーパ管は直管より低流速の噴流を生成するが， Pg=2 
'"-' 4MPa においてはテーパ管と直管で流速にほとんど差異が無いこと，ならびに両アトマ
イズノズルが生成する噴流の平均流速は Pg=I.IMPa において， typeC では Vm=255m1s であり，
typeCL の Vm=253m/s とほとんど同じ値であることから，溶湯をアトマイズした Pg=3 ,_..., 4 
MPa の条件において両アトマイズノズルから噴射されたガスの平均流速はほぼ同じであっ
たためと推定される.(2 )噴射角度の影響
守peC-40 0 (Table3・2・③)のアトマイズノズルを用いて生成した粉末の粒度も Fig.3-5 に示す.
同じ MI/Mg に対して， α=30 0 の場合に比べて α =40 ' のアトマイズノズルを用いて生成し
た粉末のほうが微細である .α=40 。 のアトマイズノズルではガス噴射孔と幾何焦点がよ







Table3-2 の⑥，①，⑦に示した噴射孔径が異なる typeC・30 のアトマイズノズルについ
てガス流量が同ーとなるよう，それぞれ 6.10恥伊a ， 4.27MPa , 2.70MPa でガス噴射してアト
マイズ粉末を試作した結果を Table3・3 に示す.ガス噴射圧力によらず生成粉末のメジアン
径はほぼ同じであった.
幾何焦点周りのガス流速はプロープ強度の制約から測定していないが， 2.5.1 (3) 項に述
べた検討結果から，ガス流速が粉末試作の各々の場合で同様であったため，ほぽ閉じメジ
アン径を有する粉末が生成したと推定される.
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Metal/Gas flow rate ratio ,M,/Mg(-) 
10 Lη 10ーζ
0.001 
0.1 Fig.3・6E仔ect of gas-nozzle geome訂y on atomizied particle size. 10 
M, -V Iσ ， ._Q 
一一一・一一一・ ~・ 1 O~ 
Mg νg p ,D,Vm2 Table3・3 Median particle size by using various atomizing pressure. 
~ fg dn Nozzle 
Fig.3・7 Correlation between dplDl and (MνMg) ・ (a ,/ (OJ.ρ ， .Vm 2 )) ・ (v ,/ V g)) 口156.4 μ 2.70 MPa 1.5 mm 
⑦①⑥ 
(typeB and 匂'peC atomizers) . 60.1 4.27 1.2 
53.7 6.10 1.0 
3.4.4粒度分布とガス流速分布の関係Mg=0.27 kg/s Ml=0.12 ,..._, 0.14 kg/s NdFeCoB 
アトマイズアトマイズ粉末のメジアン径がアトマイズノズルの諸元，前項 3 .4 .3 では，
そこでガス幾何焦点周りの平均流速と相関関係、にあることを示した.条件にかかわらず，各アトマイズノズ、ルが生成するガス噴流に示した実験結果について，上記 (1) ， (2) ， (4)
の平均流速 Vm の影響を考慮、するため， のアトマイズノズノレなら流速分布が凸形となる α=30流速分布の影響を検討するため，横軸に(3・3) 式に従って縦軸に d p50/D 1 を，
ぴに凹形となる α=45 0 のアトマイズノズルを用いて生成した粉末の粒度分布とガス流速ガス流速の影響を取り込んでメジ(M，川19)' (a I1 (OJ.ρ I'Vm 2) )・ (V J V g) をとることにより，
分布との関係を調べた.ここで溶湯の物性値にはアン径とアトマイズ条件をプロットした結果を Fig.3・7 に示す.
④に示すアトマイズノズルから噴射されるガス噴流の幾何焦点周りの流Table3・2 の①，Fig.3-7 によれば上記(1)， (2) ， (4) に示した実験値は (3-4 )式普通鋳鉄の値 6 3 ) を与えた.
最なお Fig.3・8 では複数の測定結果を平均化して表示している.速分布を Fig.3-8 に示す.Fig.3・5 に示す全実験値を d p 5 0 と (MIlMg) にすなわち，よってよく相関することができる.
α=45 0 の場合には中央部に低流速域が生成した.大流速は両者でほぼ同じであるが，相関係数r=0.79 であるのに対して，ついて最小二乗法で整理すると標準偏差 σ=4.8μm ，
両アトマイズノズルを用いて生成した粉末の粒度分布を Fig.3・9 の階段状線図にて示す.dp 50 IDI と φ についての相関に(3・4) 式で示すようにガス流速の効果を相関式に取り入れ，




外径と同じ寸法の水平な円形断面内で行われるものとした .(3-4 ) dp 5 0 瓜= 63.6 Fφ 
(3・4) 式を用いて各区域で生成する粉末のメジアン




ここで φ=(M内19) ・ (σ11 (DI'ρI'Vm 2) )・( V I! 1 g) 
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いて求めた粒度分布を積算して全体の粒度分布を算出した.ここで溶湯流量は Liu らの実
験結果 5 8) を参照して当該断面内で均ーと仮定した.なお試作したアトマイズ粉末の粒度分





ことになる .α=45 のアトマイズノズルを用いて生成した粉末は， α=30 0 の場合に比べ
て粗粉末の分率が増し粒度分布が広がっている.計算結果は Figふ9 に示すとおり実測結








































Delivery tube= 中 11.5 2 
一-0-ー α=30- Lm=3mm 
_.•- a =45- Lm=2mm 
101 102 103 
Particle size ， dp(μm) 
Fig.3-9 Particle size distribution in case of using typeCα=30 乞 atomizer (convex V g distribution) and 
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3. メジアン径は (M内19) O. 5 ならびに Ym - 1 に比例し，次の実験式を得た.







第 4 章 粉末の内包ガスならびに表面状態
に及ぼす粉末製造条件の影響






粉末内部に捕捉された不活性ガスは，気孔と認められる数 μ m を越える比較的大きな
ものとミクロボイドと呼ばれる数 m 程度の比較的小さいものに分けることができるが，
ここでは気孔について検討する1.2.4 項に述べたとおり粉末中の気孔については Rabin




つぎに粉末表面に生成する酸化物層は粉末成形材において旧粉末粒界( PPB ;Prior Particle 














にし.成形材特性の向上について検討する.まず Ar ガスアトマイズ粉末が含有する Ar 成
分を明らかにするため，粉末粒度ならびに粒子内気孔量と粉末 Ar 量との関係を調査する






Arガスあるいは N2 ガスを噴霧媒とするアトマイズ法によって高 Ni 合金粉末を生成し .
-60 ・
そのガス成分を含む化学成分，水分，表面生成物を分析するとともに，同粉末をカ プセル
充填し， H 1 P (熱間静水圧成形)あるいは熱問押出し法によって丸棒材を作製して機械
的特性を調べるとともにピードオン溶接を施すことによって溶接特性を調べた.
4.2 . 1 アトマイズ粉末の生成装置と生成方法
Fig.4・1 に試料粉末の生成に用いたアトマイズ装置の概略構成を示す.真空脱気後に不活
性ガスでパージすることにより，装置内の酸素濃度を 10ppm(O.OOlvol%) 以下，露点を・65 0C
以下にした . あらかじめ成分調整した合金塊を Ar 雰圏気中で高周波溶解炉を用いて再溶
解し，所定の温度に調節ののち，傾転してタンディシ ュ へ注いだ . タンディシュ内の溶湯
が放冷によって所定の温度に達してから，ストッパーを上方へ移動してタンディシュ底部
の溶湯ノズル孔を通してアトマイズノズルに溶湯を供給し，この溶湯流の周囲からアトマ






粉末を密閉回収した.アトマイズノズルは Fig.2・ 1 に示すものを用いた . その特性は第 2 ，
3 章に述 べたとおりである.
tomizi 町nozzle
Supp I ementa I gas 
司炉・ーーーーー
Powder storage bin 










実験に用いた合金は Inconel625 相当成分の高 Ni 合金( Alloy625 と呼称する)であり代表
的な粉末の成分分析値を Table4・1 に示す. Ar ガスアトマイズ粉末では，後述のように粗粒
子ほどArを多く含有する結果が得られた. N2 アトマイズ粉末の場合は約 400ppm の窒素を
含有し粒度によらずほぽ同一の窒素量を示した.出湯温度は約 1500 0C で各実験ごとに一
定にし，またアトマイズ操作中におけるタンディシュ内の溶湯温度の低下は約 25 0C 未満
であった.粉末回収量を出湯時間で除して溶湯の平均流量と見なした値は 11 --15kg/min , 
噴射ガスの圧力は約 4.5 --5 .0MPa , Arガス流量は約 12 --43kg/min , N2 ガス流量は約 32 --












水分分析は JIS M 8211 に準拠してカールブイシヤ一滴定法で行った.試料は前記のグロ
ープボックス内で保管した粉末を大気中に取り出して速やかに測定に供した.本方法にお
ける水分分析の精度は 5xl0 - 4 mぉs% であった.
(2 )表面分析
粉末の表面分析には VG ESCA3 MK II を使用し， Al の Kα 線を用いた.表面汚れ，およ
び表面カーボン汚れを除去する 0.5run 程度のArスバッタを施してから X線光電子分光法
(X P S 分析)にて分析した.粉末試料としては 150 --250μm ならびに 75 --105μm 
にふるい分けたものを対象にし インジウム板に乗せて軽度の冷問プレスを施した.
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Table 4-1(1) Chemical composition of 
Ar-atomized powder. (mass%) 
C Si Mn P S Cr 
Product 0.004 0.48 0.48 0.002 0.002 21.1 
20.0 
Spec. ※ <0.015 <0.5 <0.5 <0.015 <0.015 -23.0 
Mo Nb Fe AI Ti Ni 。 N 
8.90 3.56 3.95 0.06 0.005 59.3 0.007 0.002 
8.0 3.15 
.10.0 -4.15 <5.0 <0.4 <0.4 >58.0 
※ UNS N06625 
UNS;Unified Numbering System (ASTM) 
N06625;a code name for Ni-Cr-Mo-l、~b alloy 
Table 4・ 1(2) Chemical composition of 
N2・atomized powder. (mass%) 
C Si Mn P S Cr Mo 
Product 0.004 0.45 0.47 0.002 0.002 21.1 8.84 
20.0 8.0 
Spec. ※ <0.015 <0.5 <0.5 <0.015 <0.015 ・23.0 ・ 10.0
Nb Fe Al Ti Ni 。 N 
3.66 3.45 0.06 0.005 59.5 0.009 0.042 
3.15 
-4.15 <5.0 <0.4 <0.4 >58.0 
※ UNS N06625 UNS;ASTM Unified Numbering System 
N06625 ;Ni-Cr-Mo・Nb alloy (Alloy625) 
(3) T 1 G 試験
試料粉末をステンレス鋼製のカプセルに充填し， 400 0C ー lh の脱気を施したのち封口し
て， 12000C -200MPa-lh の HIP 処理を施して成形材を作製した.この HIP 成形材に Fig.




特性については H 1 P 材がより簡便に結果が求められ，押出材を用いた試験結果とよい相
関があるため H 1 P 材を用いて試験した.
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Fig.4-2 The TIG test procedure and an example of micro-structure of a cross section for the weld metal. 
(4) 粉末の Ar 含有量および断面形態
生成した粉末をグローブボックスから取り出し， JIS Z 8801 に規定されたふるいを用い
て，空調された室内で所定の粒度に分割し，再び不活性ガスでパ ジされたグローブボッ
クス内に保管した .Ar の分析は不活性ガス融解法によって行った .
つぎに，ふるい分けた粉末を樹脂に埋め込み，粉末断面の径がふるいの目開きのほぼ平
均値になるまで研磨した例を Fig.4-3 に示す . 粒子断面の気孔面積が当該粒子の断面積に
占める割合を各粒度区分ごとに，約 2000 個 の粒子について画像処理を用いて計量し平均
値を求めた .
4.2.4粉末成形方法および機械的特性の評価方法
試料粉末をステンレス銅製のカプセノレに振動充填し 400 oC -lh の脱気を施したのち封口
した粉末カプセノレを 1150 oC に加熱し，押出し比 12.2 の熱問押出しを施して丸棒状の成形
材を作製した . との成形材に UNS N06625 に“Solution annealed" と示されている 1200 0C -10min 
-WQ の熱処理を施したのち，押出し方向と引張方向が 一致するように JIS Z 2201 に従って
6mm 径の丸棒引張試験片を，押出しと直角の方向が衝撃方向と一致するように JIS Z 2202 
に従って 4 号試験片(ハーフサイズのシヤノレピ一試験片)を採取した . なお組織観察は

















































4 .3 . 1 粉末のガス含有量
(1)粒度とガス含有量の関係
同一粒度におFig.4-4にAr含有量と粉末粒度の関係を示すとおりAr量は組粒ほど多く，
また 30 "-' 40μm より微粒側では粉末
Ar量は約 0.5ppm(0.00005mass%) の 一 定値を有することが分かった.





















Particle diameter (μm) 
101 
。
Fig.4-4 Ar content versus p釘目cle s立e.
(2) 溶湯/ガス比と ガス含有量の関係
アトマイズ粉末のAr含有量と粒度との関係は粉末試作チャージによって異なっている
そこで粉末 Ar 量と粉末生成条件との関係を検討した. ガスアトマイズ法に
おいては溶湯流から粉末が生成する過程において噴射ガスの作用によって溶湯流が複雑に
変形することが示されており 72} ， 溶湯滴が周囲のArガスを捕捉して粉末になると考え
したがって粉末の Ar 量は溶湯の粘度，










Effect of molten metal temperature Table 4-2 溶湯とガスの質量流量比が約 0.8少ないほど同一粒子径での粉末 Ar 量は低減すること，
on Ar content of atomized Dowder. より大きい場合には粉末Ar量の低減が飽和する傾向を示すことが分かった.
M1JMg Ar content of powder Molten metal 











Ar 量は試作チャージによらずポロシティ ー と強い相関を示した .













































Fig .4・5 Ar content versus meta1Jgas flow rate ratio. 

















に示すW e 数が粗粒子ほど大きいことから理解されるとおり， ム粗粒は変形しやすいため式
0.1 
Particle porosity (area %) 
0.01 0.001 に周囲ガスを巻き込むことが作用していると考えられる .
(4・ 1)We=(ρg'dp.Yg 2 ) / σ l 
:粒子径







(kglrn 3 ) 
(N/rn) σI :溶湯の表面張力
-68 -67 -
また光顕観察ではほとんど気孔が認められない微粒でも約 0 . 5ppm(O. 00005 mass%) の Ar を
含有して い た . これらの結果から粉末の Ar の大部分は粒子内部の気孔に， 一部が微細な
サイズのボイドとして組織中に捕捉されていると考えられる . さらに微粒ほど Ar 量は少
ないことから考えて ， 粉末表面に吸着されている Ar は相対的に少ないと見なせる
4.3 . 3 粉末成形材の性状
(1) ミクロ組織
粉末に含有される お が成形材特性に与える影響を検討するため， Ar ガスアトマイズ法
によって作製した粉末を H 1 P 法ならびに粉末押出し法によって固化成形しその断面組織
を観察した Fig.4・7 に示すように H 1 P 成形材には認められないが，押出し材では長さ
100 μ m 程度の亀裂(気孔欠陥と呼称する)が認められた.また熱処理材では固化成形
方法によらず 1200 0C 以上での熱処理材について気孔欠陥が認められた .
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化成形材に対する TIP (Thermal lnduced Porosity) 試験 6 4 ) において内部にガスが残留した材料
では成形材密度が低下することと対応している.
なお粉末成形材において気孔欠陥が認められな く なるのは，粉末Ar量が約 1.0ppm





なく両者とも 20 "-30μm であった.
Table 4・3 Mechanical properties of Ar-atomized powder 
consolidates (hot extruded and 1200 ~ C WQ) . 
Specimen TS YS El RA vE 。
N/mm 2 N/mm 2 % % J 
Hot extruded 819 393 66.0 71.6 102 
HIPped 798 383 58.0 69.0 82 
Wrou辿t 765 363 71.0 73.0 101 
Spec. ※ >690 >276 >30 
※ UNS N06625 UNS;ASTM Unified Numbering System 
N 06625;N i-Cr-Mo・Nb alloy (Alloy625) 
このようにArガスアトマイズ粉末の押出し成形材の内部に気孔欠陥が認められるに も
かかわらず，機械的特性に溶製材との差が少ないことは，延性破壊する場合には欠陥の存
在は断面積の減少程度を考慮すればよいとする従来の研究結果 Ö 5) と同様の傾向を示してい
るためと考えられる.すなわち軟鋼溶接継手のブローホーノレについては欠陥率が 10 %以
下では強度の低下がほとんどないことが示されており 6 5) , Fig.4-7 に示すよ う に気孔欠陥
は円孔の集合であり先端部は必ずしも鋭くないこと，また気孔欠陥の占める面積は少量で
あること， さらに試験片の破面観察から延性破壊と判断されることから Table4・3 ，こ 示す結
果 が得られたものと考えられる.
また H 1 P 材の延性は押出し材ならびに溶製材に比べて低く，粉末表面の酸化物等によ




ない . これまでの検討結果から粉末に内包される気孔には Ar ガスが含まれること，粉末
中の Ar は成形材の気孔欠陥の原因となり ， Ar を全く含まない粉末を Ar アトマイズ法で
生成することは非常に困難であることが判明した . したが っ て噴霧媒を Ar から N2 に替え
た N2 アトマイズ粉末を試作し ， 粉末の断面ならびに粉末成形材のミクロ組織を Ar アトマ
イズ材と比較して特徴を明らかにすることとした .
4.4.1 N2 アトマイズ粉末の断面形態
噴霧媒を Ar から ぬ に替えることにより ， 冷却速度が多少増し，粒度は多少減少する.
試料作製に用いたアトマイズ装置では Ar 雰囲気溶解するチャンバーとアトマイズタンク
とはガス流通がない構造とした . 試作粉末の Ar 含有量は検出限界以下であり， Fig.4・8 に
示すとおり ， 粉末の断面に気孔は認められなかった .
250/ 150μm 150/ 105μm 
Fig.4-8 Polished cross-section of N2 -atomized A625 powder 
4.4 .2 粉末の含有水分
Fig.4-9 は試料粉末の加熱温度を 100 0C ずつ上昇させ ， 水分の検出が認められなくなる
まで保持して各温度帯での粉末の水分量を測定した結果である . 38/45 μ m の比較的微粒
子の場合 ， 水分の分析値は 200 oC "-' 300 oC で最も大きい値を示し， 500 oC "-' 600 oC 以 上 で
は検出限界以下となった.いっぽう 150/250 μ m の比較的粗粒子の場合 ， 加熱温度帯の違




















1m Fine powder(45/38μm) 
圃 Coarse powder(250/150μm) 
。
RT-100 100-200 2∞-300 300-400 400-500 500-600 
Heating temperature (OC) 
Fig.4・9 Water content of 出e atomized powder for various heating tempera加res .
つぎに粒度別にふるい分けした粉末の水分を測定した結果を Fig.4-10 に示す . 微粉末ほ
ど水分値が高い値を示すことから水分は粉末粒子表面に吸着されていると考えられる.ま
た徐冷粉と急冷粉で水分値に差異は認められなかった .
これらの結果から . 粉末材の水分ノ〈 ー ジには 500 0C 程度までの加熱が必要と推定され
る . 実用的には真空脱気で水分を脱離 させることが一般的であり，粉末を充填したカプセ
ルを真空脱気する条件 についての モ デル計算 6 7 ) あるいは真空下で粉末 を流動させて吸着
ガスを除去する装置の 例 68 ) が述べられて い る.
4 .4 .3 粉末表面の生成物
粉末表面に生成する析出物を表面分析して ， 粉末冷却条件との関係を調べるとともに ，
粉末表面に析出すると同定された酸化物， 水酸化物の溶接特性への影響を調べた .
Fig.4-11 に XPS 分析で得られたスベク ト ル 曲線を示す.こ の分析結果から判明した事
項は次のとおりである.
(1) N i の存在形態
粉末表面で Ni は主に Ni(OH)2 の形態で存在し，徐冷粉末では急冷粉末に比べて金属 Ni
のピークと比べた Ni(OH)2 のピークが高いことから， Ni(OH)2 が非常に多いことが分かった.
なお ， 徐冷粉末で は NiO も存在が認めら れた . また急冷粉末では 2501149μm 粉末と 105/
74 μ m 粉末で粒度に よ るスベクトルの差はほと ん ど認められず ， 前記の 2 粒度の粉末に























図 Slowlycooled I 
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徐冷粉末では急冷粉末に比べて金属 Cr のピークと比べた Cn03
Cn03 が非常に多いことが分かった.
(2) C r の存在形態
Cr は主に Cr203 で存在し，
また急冷粉末では粒度にのピークが高いことから，
m 粉末ではm 粉末と 105174 μ2501149μ よるスベクトルの差はほとんどないと判断され，
Cr と Cn03 の存在比はほぼ同ーと見なすことができた.金属
































に節分した粉末 (22 "-' 250 μ m) の酸素量は粒度区分の中央値の逆数にほぼ比例する結果が
水酸化物層粒子表面には粒子径によらずほぼ同じ厚みの酸化物 ，得られていることから ，
が存在すると推定される .




なお機械的特性の差異については 4 . 5 . 2 項に後述属中のブローホーノレについて調査した .
する .
に記した TI G 試
験によるブローホ ール量との関係を Fig.4-12 に示す . Fig . 4-12 に示すとおり T 1 G 溶接の溶
接金属中に発生したブロ ー ホールは堆積部の粉末温度が高い徐冷粉末に多く ，
アトマイズ直後におけるタンク底部に堆積した粉末の温度と 4.2.3 項
堆積部の粉






















Fig.4 ・ 12 TIG test results for the N 2 -atomized pOwder with various storage bin tempera加res
徐冷粉末の表面で同定された酸化物によるブローホール発生を確認するため ，
に示した表面分析にて粉末表面に存在すると同定された酸化物ならびに合金成分から推定
4.4 . 2 項
ー 75
して生成する可能性のある酸化物を，溶製法で作製した AlIoy625 の棒材の端面に溶射して
付着させ，その端面と同一径を有する他の Alloy625 棒材の端面とを HIP 接合した.この
接合面と直角な断面上の接合部分に TIG試験を施してブローホールを観察した結果を
Table4-4 に示す. Table4-4 に示すように， Cr , Nb, Mn, Fe の酸化物では多数のブローホー
ノレの発生が認められた.
これはアークによって酸化物が分解して発生した酸素， CO , CO 2 ガスがブローホール
として残留したものと思われる. 4.4.3 項に示した表面分析の結果と比べると，徐冷粉末
の表面で検出された Cr 2 0 3 ならびにNb 2 0 5 は溶接金属中のプローホーノレ発生と強い因
果関係を有していると考えられる.
Table4-4 TIG test results for spray coated 






Ah03 Not observed 
Si02 Not observed 
4.4.5 N 2 アトマイズ粉末成形材のミクロ組織と機械的特性
熱問押出し一熱処理材のミクロ組織を Fig.4-13 に示す.気孔欠陥は認められなかった.
約 lμm の大きさの析出物が認められ，窒化物であることが確認された.これら析出物
の与える影響について，機械的特性については Table4-5 の "N 2 -atomized R"欄に表示すると
おり多少の延性低減・硬質化が認められたが規格値は十分に満足した . なお，サワーガス




離が可能であること，また 4.4 .2 項に示した結果から急冷粉末では表面酸化物，水酸化物
の生成が少ないことが判明した.そこで粉末生成方法，脱気方法の違いが粉末成形材の清
浄度に与える影響を調べるため，粉末冷却速度あるいは充填粉末の脱気方法が異なる試料




粉末の場合は脱気を施しでも，約 10 "-' 50μm のブローホーノレが認められた. b) の場合は
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(2) Hot extruded and 1200 Oc x 600s AC 
Fig.4-13 Microstructure of hot extruded material for N2-atomized powder. 






















































Table4・ 5 Mechanical properties of N2 -atomized powder 
consolidates(hot extruded and 1200 C WQ). 
Specimen TS YS El RA vE 。
powder cooling N/mm 2 N/mm 2 % % J 
N 2 ・atomized R 886 440 58.8 66.0 89 
N 2 ・atomized S 879 411 57.7 64.0 80 
Wrought 765 363 7l.0 73.0 101 
R:rapidly cooled S:Slowly cooled 
以上のことから， N 2 アトマイズ法で生成した Alloy625 の急冷粉末を温間脱気して熱問
押出成形した粉末材料は機械的特性，溶接特性とも十分に高いとともに， ミクロ組織も良
好であることが確認できた.
いっぽう， AlIoy625 粉末の HIP 成形材の特性については GiLman 51) が引張特性，溶接
性，耐食性の観点からArアトマイズ材で問題のないことを述べている.アトマイズガス
種による成形材の特性は本章で明らかにしたとおり，Arアトマイズ粉末では押出し材に






よって Alloy625 粉末を生成し，特性を評価した.Arアトマイズ粉末について粉末 Ar 量と
粒度および粒子内部の気孔量との関係ならびに成形材の特性さらに粉末 Ar 量と粉末製造
条件との関係を検討した.また N 2 アトマイズ粉末について表面生成物ならびに成形材特
性と粉末製造条件との関係を検討した.得られた主な結果は次のとおりである.
l.Arガスアトマイズ法で生成した粉末に含まれる Ar 量は微粒子ほど減少したが， 22μm 
以下の微粉の場合も約 0. 5mass-ppm (0.00005mass%) の Ar を含有した.
2 粉末断面のポロシティーと粉末Ar量には明確な相関が認められた.




5 粉末水分は加熱温度が約 500 0C まで脱着が認められ，急、冷粉末と徐冷粉末とで差異は
認められなかった.また水分分析値は粒度に反比例するため，水分は表面吸着して い る
と見なせる.
6 徐冷粉末の表面には急冷粉末に比較して多量の Ni(OH)2 ， Cn03 , Nb20S が認められ.ア
トマイズ粉末温度が 400 "cより高いと T 1 G 試験において溶接金属中に多量のブローホ
ールが発生した.また急冷粉末については，これらの水酸化物，酸化物と各金属元素 と
の比率に粒度による差異は認められなかった.溶製法で作製したAlloy625 中の Cn03 ，
Nb20S 溶射層からはピードオン溶接によってプローホールが発生し， Alloy625 粉末表面
のこれらの酸化物がブローホールの原因であることを示した .





第 5 章 高合金粉末熱間押出し成形材の
特性ならびにクラッド鋼管の作製









は広く適用されているが， 高合金の耐食 ・ 耐熱材料については検討例が少ない. そこで著




高合金の粉末成形材についてはl.2.5 項 に述べたとおり 宮坂ら 56) により H 1 P -+- 熱
間押出し法による高合金/低合金銅クラッド油井管が試作され . サワーガス中で十分な耐
食性を示すと報告されているものの . 生産性や製造コストの点で課題が多い. また Rizzo
ら 5 7 ) は HIP 法により高合金ライナ ー を低合金鋼母材に密着させた油井用配管部品の製造
を報告しているが，
る報告 6 9 ) もある .
粉末に十分な塑性変形を加えなければ， 粉末成形材の性能が劣るとす
そこで著者はこれらの従来の製造法の欠点を改良し， 粉末材の性能を十
分に発現でき， かっ生産性の高い製法として. C 1 P 処理を施して粉末充填層の密度を向











.5 .2. 1 供試粉末
供試粉末は . ASTM 規格の UNS N06625 に則って調製した溶製材を不活性雰囲気 下 で再
溶解し . 窒素ガスを噴霧媒としたアトマイズ法により製造した Ni 基合金粉末( Al1oy625 
粉末と呼ぶ) であり . その化学成分を Table5・ 1 ，こ， 同粉末の J 1 S ふるい分け法による粒
度分布測定結果を Fig.5-1 に . 外観を Fig. 5 ・2 に示す.
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Table 5 ・ 1 Chemical composition of the gas atomized A625 powder. (mass%) 
C Si 
Powder 0.004 0.45 
Spec. 




































P S Cr Mo 
0.002 0.002 21.1 8.84 
20.0 8.0 
く 0.015 く 0 .015 -23.0 -10.0 
Nb Fe AI Ti Ni 。 N Ar 
3.66 3.45 0.06 0.005 59.5 0.009 0.042 N.D. 
3.15 
-4.15 く 5 . 0 く 0 .4 く 0 .4 >58.0 
※ Spec.;UNS N06625 UNS;Unified Numbering System (ASTM) 
N06625;a code name for Ni-Cr-Mo-Nb alloy 
Alloy 625 
N2 atomized 
10 20 30 50 100 300 
Particle diameter (μm ) 
Fig . 5 ・ 1 Particle size distribution for Alloy625 powder . 
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Fig.5-2 SEM for gas-atomized Alloy625 powder 
5.2.2 粉末成形材の特性評価方法
( 1 )固化成形方法
熱問押出し法による粉末の成形手順を管材料の場合について Fig.S・3 に示す . 棒材も同
様である . 供試粉末を外径 67mm，肉厚 2mm ， 全長約 180mm の軟鋼製ないしはステンレス
銅製容器に充填し，真空脱気しつつ 400 0C に 3 600s 保持したのち，封口した . これに種々
の条件のもとで熱間押出 しを施して棒材を作製し，所定の熱処理を施し て実験用試料を作
製し ，押出 し成形条件の違いによる粉末材の特性を検討した . ここで押出 し前の加熱は
1150 0C 付近で行い，押出し比は約 3 '"-' 12 とした.なお押出し比は押出し前後における素
材の断面積比とした .
また，押出しをせずカプセルに充填した粉末を圧縮成形した試料(押出 し比 1.0 と見な
す)ならびに 1200 OC ・200MPa-lh の H I P 処理を施した試料も作製した.
ーーー-・ー' 一一一一-
持拡
Compaction (CIP) Heating Extrusion 
Filling of capsule 




示す (A) 条件 の熱処理を施し，耐食性を評価する場合ならびに 5.5 節に後述する試作管に
ついては (B) 条件の熱処理を施した.この (B) 条件は母材の低合金銅の特性発現を考慮し
たものである.
(A) 1200 oC x 600s 水冷
の) 980 oC x1800s 水冷さらに 700 oC x2400s 空冷
ここで ， ns Z 2201 に規定された外径 6mm の丸棒試験片を引張方向が押出し方向と一致




が，ここでは粒界腐食特性を ns G 0573 の ヒュー イ試験で評価するとともに，模擬サワ ー
ガス環境下 での s c c 発生を評価するため， Fig. 5 ・4(1) に示す試験片を用いて，次の (C) に
示す腐食環境の下で SSR(Slow Strain Rate) 試験を実施するとともに， 5 . 5 節に後述する試作
クラッド管の高合金部から Fig. 5 -4(2) に示す試験片を切り出して U ベンドに曲げ . 次の (D)
に示す腐食環境の下での scc 発生有無を一ヶ月ごとに観察して評価した .
(C)2040C 0.81MPa H 2 S,25%NaCl+0 .5%CH 3 COOH 
歪速度 e=4x10 -6 l/s 
の)177 0C および 232 0C
l. llMPaH z S、 l. 11恥1Pa CO 2 .25%NaCl+O.5%CH 3 COOH 
ここで SSR 試験は不働体皮膜を機械的に破壊したのちの SCC 亀裂進展の有無を評価し .




Fig . 5 ・..j. Specimens for the coπOSlOn tests. 
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5.3.2 押出しに伴う PPB の変化挙動5.3 粉末押出し成形材の特性






PPB を形成する粉末表面の酸化物などが状態の材料は HIP 材の組織に近いと考えれば，
PPB を越えた粒成長を起こすと推定押出し加工の進行とともに分断されることにより，5.3.1 密度および引張 ・ 衝撃特性
すなわち押出し加工による粉末の大きな変形が粉末の接合に大きな役割を果たしされる .成形材の密度はTable5・2 に押出し成形材の密度を水浸法によって測定した結果を示す.
Fig.5-5 に示した押出し比の増加に伴う延性ならびに衝撃値の向上をもたらす要因ており，さらにミクロ組織観察にお押出し比によらず溶製材での測定値とほぼ同一の値であった.
と考えられる .P -押 出し法によって粉末層は完全に徴密化すC 1 いても空孔は認められないことから .
これに関して大橋ら 6 6 ) は押出し加工によって伸ばされる PPB の長さに対する PPB のることが確認できた.
押出し比が 1"""'" 約 3分断によって新たに生成した新生界面の長さの比率(分断率)を調べ，
までの間で押出し比に対する分断率の増加 が著しいことを述べている.Densitv of hot-extruded oowder material Table 5-2 
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押出し比がつぎに押出し加工の進行に伴う粉末成形材の組織の変化を Fig.5-7 に示す .10 5 
。




Fig.5・6 ( b ) に示したように
押出し比 6.7 の場合は全断面で微細結晶粒が認められた.
"Solution anneal" とされる 1200 0C -10min-WQ の熱処理を施すと，
PPB を越えて粒成長した組織を有する成形材を得た.
成して，Fig.5 ・5 Effect of e:¥ﾌIUsion ratio on mechar?al properties for powder consolidated Alloy625. 
同図に示Fig . 5 ・5 は押出し比の異なる粉末押出し材の機械的特性を評価した結果である.
これによって PP粉末材に押出し加工を施すと PPB の分断が生じ，以上のことから，延性は押出し比 1 に相当する粉強度は押出し比によらずほぼ一定の値を示し.すとおり .












1 . 0 
1 •3 
3.0 
6 . 7 
Fig . 5 ・7 Typical microstructures for powder consolidates through hot extrusion process 
87 
5.3.3 粒界腐食およびサワーガス中の scc 挙動
腐食減量 はFig.5-8 に押出し比の異なる粉末押出し材の粒界腐食特性の評価結果を 示す.
押出し比が約 8 より大きいと 一 定値となる傾向を示した.押出し比の増加に従って減少し，
押出し材については腐食また Fig.5 ・9 に模擬サワーガス環境での SSRT 結果を示すとおり，
( T1下比)と不活性雰囲気中での破断時間との比(π下値)環境中での破断に至る時間
かつ伸びの値も十分に高いのに対して，応力腐食割れが認められず，はほぼ1.0 であり，
押出しをせず圧縮成形した試験片については TTF 比ならびに T甘値ともに多少小さかっ
試作した Alloy625 粉末の押出し材は本サワーガス腐食環境中これらの評価結果より，た .
5.3 . 2 項に述べ た押出またこれらの実験結果は，で十分な耐食性を有すると判定できる.
しによる PPB の分断と PPB を越えた結晶粒成長によって粉末相互の接合がより強固にな
る粉末成形材の挙動と一致する .
Huey test 
boiling 65% HN03 

















Extrusion ratio R 
















12 8 4 。3D 
Extrusion ratio R 
Fig.5-9 E汀ect of extrusion ratio on SCC behavior measured by SSRT. (1寸"F:Time to failure) 
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5 .4 高合金粉末/低合金鋼界面の接合なら びに複層材料の 同時押出し
工業製品として高合金/低合金銅クラ ッ ド管には ， 溶接性な らびに強度 ， 延性，疲 労 強
度等の機械的特性などの観点から 良好な界面密着性が求め ら れる.押出し成形における
界面形成の過程ならびに成形挙動を把握するとと も に，複層材料の成形現象に与 え る押出
し条件の影響について検討した .
5 .4 . 1 界面における 成形挙動
実大のクラッド管における界面接合挙動 の観察に替えて ， 高合金粉末充填層 と 炭 素鋼と
の接合挙動を詳し く 観察することとし， 外径 φ 50mm の S45C 丸棒 ( C=0 .44 ， Si=O.22, Mn=O.77, 
P=0.028 , S=0.021 mass% ) と外径 φ 67mm ， 肉厚 1.2mm の軟銅製円筒との環状間隙に高合金粉
末充填層を配 した全長約 100mm のピレットを 1150 0C に 加熱して ， 熱 問押 出し あ るいは押
出し途中においてピレットの加 工操作 を停止 して回収した試験片(途中止め試験片) の断面
を観察した . 途 中 止め試験片 はその成形過程に応じて Fig.5-10 に示すように粉末の表面近
傍が局部的に変形して粉末層が徴密化する部分変形領域 (A ) ， 粉末層お よ び母材炭素鋼
がダイス内において変形を受ける塑性変形領域 (B ) ， 成形 が 終了 した クラ ッ ド成形材 (C )












































































(A) Upset zone (8) Deformation zone 
Aloy powder layer 














面プロフィルを Fig.5・ 11 に ， 10 点平均粗さと押出し比との関係を Fig. 5 ・ 12 に示す.界面の
ミクロ観察で得られた，部分変形領域 (A) における炭素鋼への高合金粉末層の食い込み現





Deformation ratio r=1 
Mean roughness R= 20 .6 μm 
(A) Upset zone 
0.000 0.380 
r= 2.3 
R=11 . 5 μm 







Fig . 5 ・ 11 Change of interface proftle according to extrusion process. 
0.380 
r=8.5 
R=6 . 3 μm 
(c) Product 
また粉末の食い込みを表す高合金層の表面粗さ R は押出し成形の初期すなわち据え込み
状態では R 与 21μm であったものが押出し成形の進行とともに減少し，例えば押出し比
8. 5 の場合は R::::;: 6.3μm となる.表面粗さ R と押出し比 r との関係は Fig.5 ・ 12 に示すとお
り次式 (5-1) で表される .








Z E 四百.: 2 
E C 句。
2 5 10 
Deformation ratio r 
Fig . 5・ 12 Change of mean rouglmess of interface according to extrusion process 
ここで ， 複層材料の押出し成形の途中において両材料に滑りが無く ， その結果として断
面形状の変化が相似である場合には，押出し比 r は素材の断面積比であり 司 素材断面の代
表寸法の平方に比例するから，押出し前に d l の大きさの凹凸は押出し比 r の押出し操作
によって次のように変化することとなる .
lnR = ln d 1 ・ 0 . 51nr (5 ・2)
押出し比に対する界面の凹凸変化の係数は ， 式 (5・ 1) に示す よ うに実験によって得られた
値が 0.48 であり . 滑りが無いとして求めた値 0. 50 に近 いこ とから . 高合金粉末/炭素鋼
の複層材料の押出し加工において両材料開に滑りはほとんど無く ， 界面せ ん断係数は相当
に大きな値であると推定される .
5 .4 . 2 複層管の限界押出し比に及ぼす各因子の影響
一般に変形抵抗の異なる材料を複層して同時に押 出す場合には ， 成形条件が適切でない
と高合金のクラッド層の肉厚が変動あるいは甚だしくは破断する等の欠陥が発生すること
が知られており 70) 内 側 に高合金層を配したクラッド鋼管における欠 陥 の例を Fig .5-13
に示す . 変形抵抗が異なる 材料を複層したクラッ ド材の 成形性について ，山 口ら 70) は欠
陥の発生は変形領域における内外層界面の滑りに起因すると考え . エネルギ一法によって
求めた複層材として健全に押出される圧力 PC が . 界面滑りを伴うどちらかの層のみの押
出し圧力 Pt より小さい場合に健全な押出し材を得るとする解析(エネルギ ー 解析と呼ぶ)
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ぶ)を行っているほか ， 西口ら 7 1 )が高合金粉末/炭素鋼の複層管についてエネルギー解









k=o ， nn .r l σ o u lo r (5・3)
ここで a 1 n n c r 内層材の降伏応力 (N/m 2) 0 0 u t e r :外層材の降伏応力 (N/m '2) 
m j=r , / (0 outerlF3) (5・4)
ここで r ， 界面の摩擦応力 (N/m 2) 
ここで， 5 .3 節に記したように高い特性を有する粉末成形材を得るには押出し比 > 8 が
必要であるとの検討結果に鑑み， Alloy625 などの高合金材料と炭素鋼ないしは低合金鋼と
の複層管について Fig.5・ 14 中に記したピレット条件のもとで押出し比を約 II として熱間押
出しを行った場合の高合金クラッド層の欠陥有無を Fig.5・15 に示す.押出し温度が 1150Oc 
より低く変形抵抗比が約 2.8 より大きい場合には必ず欠陥が発生したが，押出し温度が
1200 Oc で変形抵抗比が約 2.4の場合には欠陥が認められなし、かあるいはきわめて軽微とな
った.この実験結果から変形抵抗比 2.4における同時押出し可能な最大押出し比を約 1 1
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Friction ∞effiαent 




(a):Cracks in an inner layer wl?ch appe紅 periodically in a longitudinal direction. 
(b):Surface defects caused by incomplete consolidation of powder p訂ticles .
(c) :Sound product Cwithout defects) 1 
0 
Fig.5・13 Typical defects occurred in clad-tubing. 
Fig.5・ 14 Effect of the interface shear coefficient on the coextrusion of clad materials. 
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Sound ト召 ベ 口 SUS304
ム Alloy825
o Alloy625 
dWeifteh cts 卜 4 • • • 
1 234 
Flow stress ratio (Aloy/Stel) 
Fig.5・ 15 The occu汀ence of defects vs f10w stress ratio for bimetallic material in coextrusion. 
さてピ レ ッ ト の加熱温度の誤差を 考慮すれば 1200 "cでは Alloy625 に液相発生の危険性が
あることから工業的には加熱温度の上限を越えている . そこで本例の粉末複合ピレットで
は Fig.5 ・ 16 に示すように，外面の低合金鋼側が内面の Alloy625 層よりも 75 0C 低温になるよ
うな加熱操作を施すことによって低合金鋼の変形抵抗を相対的に大きくすることにより，
高合金層の中 心温度が 1150 0C においても変形抵抗比を等温の場合の約 2.8 から約 2 . 2 に低








• With cracks 
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実管の作製については.粉末ピレットを作製して C 1 P 処理を施し，気密検査したのち ，
ユジーン ・ セジュルネ式熱問押出し設備を用いて実施した.
5.5.1 試作方法ならびに特性評価方法
実生産設備を用いた粉末クラッド管の製造工程は Fig.5・3 に示したとおりである . まず
外径 208mm ， 内径 150mm の低合金鋼母材の内側にこれと同心となるように内径 85mm の
軟銅製の薄肉円筒を配し ， 底部を炭素銅製円板で密閉して中空ピレット構造に組み立てた.
他方の端部から低合金鋼母材とカプセルとの問の環状間隙に供試 Alloy625 粉末を充填した
のち，底部と同様の円板を取り付けて気密構造に組み立てた.この複合ピレットに， C 1 
P 装置にて約 430恥1Pa の等方静水圧を加えて粉末層を圧縮成形し ， 高密度化した.前記の
円板の一部を開口して . 粉末充填層を真空脱気したのち，再び封口して 1150 oC に加熱し
て，押出し比 10.7 で熱間押出しを施して外径 98mm ， 内径 81mm ， クラッド厚さ 3.5mm の
クラッド管を試作した . 押出し素管の内面に密着している軟銅製のカプセルは酸洗によっ






どを行った . クラッド層である Alloy625 部分の耐食性については， S S R 試験を Fig.5 ・4(1)
に示す試験片を用いて 5.2.2 項に述べた (c) 条件で ， U ベンドの浸漬試験を Fig. 5 ・4(2) に示
す試験片を用いて 5.2. 2 項に述べた (D) 条件でそれぞれ実施した.
5 . 5.2 試作管の特性評価
(1)熱間押出し後の試作管の外観
Fig.5 ・ 17 の概略図に示す実生産設備を用い.粉末法によるクラッド管の熱問押出しを実





(2) 寸法 ， 形状，マクロ組織
試作したクラッド管の Alloy625 層から試験片を採取し，7，k浸法で測定した密度は 8430
kglm 3 であり . 前記の溶製材の値ならびにラボ押出し材の値にほぼ等しい.さらに試作
管の粉末成形高合金部をミクロ組織観察した結果，空孔は認められなかったので粉末層は
完全に微密化されることが確認できた.
Fig.5-19 は試作管横断面のマクロ組織を， Fig.5・20 は縦断面に沿った界面のミクロ組織を
示す . 試作管のクラッド部分は均一な肉厚でありかつ真円度もとくに問題は無い . また，
界面はほぼ平坦であり，近傍にはとくに問題となる異常層は認められなかった .
(3) 界面および母材の特性
試作管のクラッド部すなわち Alloy625 部分ならびに母管部すなわち 2 1/4 C r -1 M 0 
低合金鋼部分の化学分析結果を Table5-3 に示す . クラッド層は UNS N06625 の成分範囲にあ
り，母層は API6A の Low Alloy S teel の成分範囲にあり，ともに規格値を満足している.母
管部の引張試験結果ならびに衝撃試験結果を Table5-4 Iこ示す.強度，延性とも十分な特性
値を示しており， API GradeX・75 の基準値を満足している . また衝撃特性値も良好である .
Fig.5-17 Outlook of hot e~truding facility 
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(a)no obviolS dcfects (b)cracks in logitudinal direction 
Fig.5-18 Outlook of hot extruded P品1: clad pipe. 
Fig . 5・ 19 Macro structure of 出e 凶ally produced P 1M clad pipe. 
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Fig.5-20 Interface microstructure of the 廿ially produced P/M clad pipe. 
(rnass%) Table 5-3 Chernical composition of the clad pipe. 
N 。Fe Nb Mo Cr Ni Mn Si C 
.045 。 13.46 3.63 8.88 21.0 59.7 0.47 0.45 0.005 Liner A625 
3.15-4.15 く 58-10 20-23 >58 く 0.5く 0.5く 0.1UNS N06625 
界面の特性を調査するため種々の特性評価を実施した結果を Table5-5 にまとめ
界面引張強度， Fig.5-21 に示す





Table 5-4 Results of the tensile tests and impact tests for the pipe. 







300 s followed by water quenching 
0.89 
105 J 
















































Tempering: 700 oc 






















Liner : No crack 
Subslrale No crack 






No interface debond 
No cracks 
No inte付ace debond 
No cracks 










Table5-6 は模擬サワーガス環境で，クラッド層部の S S R 試験を実施した結果を示す.
腐食環境中での破断に至る時間は不活性雰囲気中での破断時間とほぼ同ーであり，応力腐
食割れが認められないこと，かっ伸びの値も十分に高いことから，試作管の本腐食環境中
での耐食性は十分に高いことが判明した.さらに， Uベンドの 6 ヶ月間の浸潰試験におい
ても， Table5・7 ，こ示すように応力腐食割れならびに孔食とも発生していないことから，試
作管はサワーガス環境で十分な耐食性を有することが確認できた.




Table 5-6 SSR test results at 204 oc. 
Inert Hostile 率) Ratio (Hostile/Inert) 
TTF (h) 料)札A，. (%) TTF (h) RA (%) SCC TTF (-) RA (-) 
35.1 52.0 35.6 53.7 No 1.01 1.03 
*) 204 oc 0.81 MPa H 2 S 25%NaCl+0.5%CH 3 COOH e=4 x 10-6 
村) TTF: Time to failure 
Table 5-7 Result of single U-bend SCC test. 
Temp (OC) SCC 
177 No 
232 No 
ホ) Atmosphere: 1.11MPa H 2 S, 1.1 MPa CO 2 25%NaCI+0.5%CH 3 COOH 














3. 腐食減量は押出し比の増加に従って減少し，押出比が約 8 より大きい場合に一定値とな








5. C 1 P -押出し法による高合金クラッド鋼管の製造方法を検討し. Alloy625 を内面に密




試作クラッド管は API GradeX75 に規定する強度を満足するとともに，高温の模擬サワー
ガス環境においても十分な耐食性を有することを明らかにした .
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噴射角度 α が 50 . より小さいアトマイズノズルでは溶湯供給管の突き出し長を増しでも，













































































少するが， 22μm 以下の微粉末の場合も約 0.5mass-pprn (0.00005mass%) のArを含有するこ
と，粉末断面のポロシティーと粉末Ar量には明確な相関が認められること，溶湯とガス




つぎに，粉末水分は加熱温度が約 500 0C まで脱離が認められ，急、冷粉末と徐冷粉末と
で差異は認められないこと，水分分析値は粒度に反比例するため，水分は表面吸着してい
ると見なせることを示した.
徐冷 Alloy625 粉末の表面には急冷粉末に比較して多量の Ni (OH) 2, Cf203 , Nb205 が認め
られ，アトマイズ粉末温度が 400 0C より高いと T 1 G 試験において溶接金属中に多量の
プローホールが発生すること，急冷粉末については，これらの水酸化物，酸化物と各金属
元素の比率に粒度による差異は認められないことを示した.また，溶製法で作製した
Alloy625 中の Cr203 ， Nb205 溶射層からはピードオン溶接によってブローホールが発生し，
Alloy625 粉末の表面に存在するこれらの酸化物がブローホールの原因であることを確かめ
た.

























これらの結果を使って， C 1 P- 押出し法により， AIl oy625 を内面に密着・複層化した
2 1I4Cr-IMo 低合金鋼管を実生産設備を使って試作した.このとき内面に高合金層を有す
る複合ピレットでは，外面の低合金鋼傾.IJ が内面の Alloy625 層よりも低温になる加熱を行う
ことにより変形抵抗比を低減するための改善を加えた.試作クラッド管の界面は拍金的に
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